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Die folganden Angaben sfnd den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Verfahren zur Herstellung von Substraten mit Hochtemperatur- und UV-stabilen, transparenten, farbigen 
Beschichtungen 

@ Beschrieben wird ein Verfahren zur Herstellung von 
Substraten mit Hochtemperatur- und UV-bestandigen, 
transparenten, farbigen Beschichtungen, das dadurch ge- 
kennzeichnet ist, dafS man ein Substrat mit einer Be- 
schichtungszusammensetzung versieht, die 

(A) mindestens ein Element, das ein glasartiges, kristalli- 
nes Oder teilkristaliines Oxid bilden kann, in Form einer 
Verbindung, die bei thermischer Behandlung dieses Oxid 
lief em kann und in einem zumindest vorwiegend walSri- 
gen Medium als Losung Oder Sol vorliegt, als matrixbil- 
dende Komponente; 

(B) mindestens ein Mitglied aus der Gruppe der Metall-, 
Metallverbtndungs- und Metallegierungskolloide und der 
Metallverbindungen, die unter reduzierenden Bedingun- 
gen Metall kolloide bilden konnen, als farbgebende Kom- 

^ ponente 

enthait, und den resultierenden Uberzug thermisch unter 
[ Bildung des beschichteten Substrats hartet. 

Ais Substrate eignen sich insbesondere Glassubstrate, 
\ wobei das Verfahren bei der Beschichtung von (Halo- 
gen)lampenko!ben und Gasentladungsrohren von beson- 
derem Vorteii ist. 
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Beschreibung 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung von Substraten mit Hochtemperatur- und UV-be- 
standigen, transparenten, farbigen Beschichtungen, insbe- 5 
sondeie von {Glas)substraten, die bei ihrer Herstellung und/ 
oder ihrem Gebrauch hohen Temperaturen (z. B, bis zu 
900°C) ausgesetzt werden. Beispiele fur derartige Substrate 
sind insbesondere Lampenkolben fur Halogen- und Gasent- 
ladungslampen sowie entsprechende Vorsatzfilter, lO 

Im Volumen gefarbte Glaser werden durch Einbringen 
farbiger lonen der 3d-Elemente, durch Beimengung von 
Chaikogeniden oder Chalkogenen (Anlauffarbglaser) oder 
durch Zusatz von Edelmetallen (kolloidgefarbte Glaser) her- 
gcstellt (siehe z,B. W. Vogel, Glaschemie, 3. Auflage, 15 
Springer-Verlag» 1992). Aufgrund der ungeniigenden che- 
mischen und thermischen Best^digkeit bzw. der hohen Ko- 
sten der Edeknetallionen, die in Konzentrationen von 0,003 
bis 0,1 Masse-% der Schmelze zugesetzt werden, sind derar- 
tige Glaser fUr die Herstellung von gefarbten Massenpro- 20 
dukten wie z, B. (Halogen-)Lampenkolben, die aus Kiesel- 
glas oder Borosilikatglas gefertigt werden, nicht geeignet. 

Farbige (kolloidgefarbte) Beschichtungen auf Glassub- 
sU^ten konnen durch Einbringen von farbenden Metallio- 
nen, Metall- oder MetallegierungskoUoiden in eine Si02- 25 
bzw. Ti02-Matrix nach dem Sol-Gel- Verfahren erhalten 
werden (siehe z.B, DE-A 43 38 360 und S. Sakka et al., 
Ptoc. SPIE-Int. Soc. Opt Eng. (1994), 2288 (Sol-Gel Optics 
m), 108-119). Die Nachteile dieser beschriebenen Verfah- 
ren Uegen, insbesondere bei den Ti02-Beschichtungen, in 30 
der Verwendung teurer und gesundheitlich nicht unbedenk- 
Ucher Alkoxide als Matrixbildner; auBeidcm entstehen beim 
Trocknen der Beschichtung aufgrund der Verwendung von 
Beschichtungssolen auf Alkohol-Basis grofie Mengen an 
Ldsungsmitteldampfen. 35 

Andere Moglichkeiten zur Farbung von Borosilikat- bzw. 
Kieseiglas-Substraten sind Beschichtungen mit oiganischen 
FarbstofFen, Pigmenten oder Interferenzschichten. 

Zum F^rben von Glassubstraten und speziell von Lam- 
penkolben mit organischen Farbstoffen werden iiblicher- 40 
weise 0,1 bis 15 Gew.-% der Farbstoffe z. B. in einer Al- 
kydharz-, Polyesterharz- oder Polyurethan-Schicht auf die 
Lampenkolben aufgebrachL Als organische Farbstoffe wer- 
den z. B. Phenoxine, Phenothiazine, Triphenylmethan und 
Anthrachinone verwendet, die zum Teil als Alkoxysilylderi- 45 
vate in eine Tetraethoxysilan (TEOS)/Methyltriethoxysi- 
ian(MTBOS)-Matnx eingelagert sind und iSbcc Ikuchbe- 
schichtung aufgebracht werden (siehe z.B. JP-A- 
57/182437). In JP-A-04/1 07260 wird ein Verfahren be- 
schrieben, mit dem gelbe Farben durch eine Pigment (Chin- 50 
ophthalan)-Si02-Beschichtung, die uber Chemical Vapor 
Deposition (CVD) aufgebracht wird, erhalten werden. JP-A- 
58/156553 offenbart ein Verfahren, bei dem die Beschich- 
tung der Innenseite von Borosilikatglas-Lampen mit y-Ami- 
nopropyltriethoxysilan und einem Polyimid-Harz zu gelben 55 
Oder amberfarbenen Nebellampen fuhrt, Ebenfalls gelbe 
Farbungen, fur Nebellampen, werden gemaB JP-A- 
06/001635 durch Einbau dues oiganisches Pigments in dne 
TEOS-Schicht eireicht, wobei jedoch keine Aussagen zur 
Temperaturstabilitat gemacht werden. Pigmente in einer or- 60 
ganischen Accylat-Urethan-Matrix fuhien nach Ausbrennen 
der organischen Bestandteile bei 780^C zu braungelben Lii- 
sterfarben, die zur Herstellung gelber Nebellampen nicht ge- 
eignet sind (siehe DE-A 38 19 413). Der Hauptnachteil die- 
ser mit organischen Farbstoffen oder Pigmenten erzielten 65 
Farbungen liegt zum einen in den aufwendigen Beschich- 
tungsverfahren (Beschichtung der Innenseite, CVD), zum 
andeien in der teilweise ungenugenden thermischen und 



UV-Stabilitat der verwendeten oiganischen Farbstoffe. Ein 
weiterer Nachteil liegt auch hior zum Tbil in der Verwen- 
dung der oben erwahnten teuren Alkoxide, die Qblicher- 
weise als alkoholische L5sungen eingesetzt werden. 

Interferenzfarbungen werden durch Mehrfachbeschich- 
tungen mit hochbrechenden 1102-, 1^205* Zr02- und 
niedrigbrechenden Si02- bzw. Sn02-Schichten, die altemie- 
rcnd iibereinander vorgesehen werden, erhalten (siehe z. B. 
JP-A-07/078601 und JP-A-02/250201). Der Schichtauftrag 
kann Uber Sputtem, Tauchen, CVD oder Uber HdBspruh- 
techniken erfolgen. Uber Interferenzschichten werden bis- 
lang vorwiegend gelbe Lampen hergestellL Nachteil dieses 
Verfahrens ist, daB zum Erreichen der gewiinschten Farbun-. 
gen z. B. fur gelbe Schichten Mehrfachbeschichtungen mit 
bis zu acht Beschichtungsvorgangen erfordorlich sind. Dar- 
Ober hinaus finden auch hier im Falle der NaBbeschich- 
tungstechniken Alkoxide Verwendung. 

Im Gegensatz zu den oben beschriebenen Verfahren 
wurde erfindungsgemaB ein Verfahren zur Herstellung von 
Hochtemperatur- und UV-stabilen, transparenten, farbigen 
Beschichtungen auf Substraten, insbesondere Glassubstra- 
ten (z. B. Lampenkolben und Gasentladungsrohren), gefiin- 
den, das den Vorteil bietet, daB zur Herstellung der farbigen 
Schichten die Matrix nicht durch Hydrolyse einer Metall- 
v^bindung mit hydrolytisch abspaltbaren Alkoxygruppen 
in einem organischen (in derRegel alkoholischen) L5sungs- 
mittel mit anschlieBender Polykondensation gebildet wird, 
sondem daB die Matrix durch thermische Behandlung von 
waBrigen Losungen oder Solen von matrixbildoiden £le- 
mentverfoindungen entsteht. Dartiber hinaus ist es im Ge- 
gensatz zu den oben genannten Beschichtungsverfahren 
hierbei moglich, in nur einem einzigen Beschichtungsschiitt 
unterschiedliche I^d)ungen zu erzeugen. 

DemgemaB wird erfindungsgemaB ein Verfahren zur Her- 
stellung von Substraten, insbesondere GlassubsU^n, mit 
Hochtemperatur- und UV-bestandigen, transparenten, farbi- 
gen Beschichtungen bereitgestellt, daB dadurch gekenn- 
zeichnet ist, daB man ein Substrat mit einer Beschichtungs- 
zusammensetzung versieht, die 

(A) mindestens ein Element, das ein glasartiges, kri- 
stallines oder teilkristallines Oxid bilden kann, in Form 
einer Verbindung, die bei thermischer Behandlung die- 
ses Oxid liefem kann und in einem zumindest vorwie- 
gend waBrigen Medium als Losung oder Sol vorliegt, 
als matrixbildende Komponente; und 

(B) mindestens dn Mitglied aus der Gruppe der Me- 
tall-, Metallverbindungs- und MetallegierungskoUoide 
und der Metallverbindungen, die unter reduzierenden 
Bedingungen Metallkolloide bilden konnen, als farbge- 
bende Komponente; 

enthalt, und den resultierenden tJberzug thermisch unter 
Bildung des beschichteten Substrats hartet (verdichtet). 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren erfolgt die Farbbil- 
dung durch Metall(verbindungs)kolloide bzw. Metallegie- 
rungskoUoide in einer geeigneten Matrix. Die Kolloidbil- 
dung kann in Losung oder bei der ^%rdichtung der Schichten 
mit Hilfe der im Falle von zu reduzimnden Metallverbin- 
dungen fur die Kolloidbildung erforderiichen Reduktions- 
mitteb (die gegebenenfalls gleichzeitig als Kompiexligan- 
den fiir die eingesetzten Metallverbindungen fiingieren) 
bzw. durch geeignete Reaktionsfiihrung afolgen. Durch ge- 
eignete Wahl der gegebenenfalls eingesetzten Komplexbild- 
ner sowie durch die Reaktionsfiihrung konnen die Keimbil- 
dungs- und Wachstumsprozesse der Kolloide in Losung 
bzw. wahrend der thermischen Hartung (Verdichtung) der 
Beschichtungen gesteuert werden. 
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Als Matrix kommen glasartige (z. B, Boiosilikat, Alumo- 
silikat, Si02i Bleisilikat), teilkristalline oder kristalline 
(2. B. IIO2, Zt02, ZnO) Matcrialicn (Oxide) in Frage. Dicse 
Matrix kaim durch Verwendung einzelner partikularer Sol- 
systeme wie etwa 8102". 'RC^-, Z1O2- oder Al2Q3-Sole, 
aber auch durch Einsatz von Mischungen derartiger Solsy- 
Sterne erzeugt werden. Als matrixbildende Elemente kom- 
men sowohl solche in Frage, deren Oxide typische Glasbild- 
ner sind, wie z. B. Si, B, Al, Pb, Ge, Bi, Sb, As und P, als 
auch solche, die bevorzugt teilkristalline oder kristalline 
Oxide bilden, wie z. B. Ti, Zr, Hf, V, Nb, Ta, W, Mo. Al. Zn. 
Sn und Ce. Als kolloidale Metalloxide werden Oxide von 
Blementen der 4. bis 6, Nebengruppe. insbesondere H, Zr, 
Nb und Ta, sowie Oxide von Al, B, Sn, Zn und Ce bevor- 
zugt. Daruber hinaus kann eine Modifi:derung der Matrix 
durch Zusatz von Salzen wie z. B. solchen von Pb, Ce, Zn 
und Alkali- und Erdalkalimetallen (insbesondere Na, K, Mg 
und Ca), z. B. der Acetate, I^trate oder Hydroxide dieser 
Metalle, erfolgen. So ist es zum Beispiel m5glich, die 
Brechzahl einer silikatischen Matrix durch Einbau von PbO 
so zu variieren, dafi sie an die Brechzahl des Substrates an- 
gepafit werden kann. Daruber hinaus fuhrt die Variation des 
Brechungsindex der Matrix zu einer Verschiebung der Ab- 
sorptionsbanden der Metallkolloide und damit zu einer Ver- 
schiebung des Farbortes, Im Falle hochbrechender Matrices 
(z« B. T1O2, Zr02) kann die Brechzahl und somit der Farbort 
insbesondere durch gezielten Einbau von Alkalimetallionen 
variiert werden. 

Beispiele fiir die Komponenten (A) der Beschichtungszu- 
sanunensetzung sind reaktive Kieselsole, Wasseiglaslosun- 
gen. partikulare Systeme der Oxide von H. Zr, Nb, Ta, Al, 
Ce und Sn sowie (waBrige) L5sungen von Metallsalzen wie 
beispielsweise Salzen von Pb. Zn und Bi (wie auch der Al- 
kali- und Erdalkalimetalle). Geeignete Salze sind z. B. die 
Formiate, Acetate, Tartrate, Citrate, Carbonate, Halogenide, 
Nitrate und Hydroxide. As, Sb, P und B konnen auch in 
Form von wasserloslichen Arsenaten, Antimonaten, Phos- 
phaten oder Boraten eingesetzt werden. 

Als farbgebende Komponente (B) der erfindungsgemaB 
eingesetzten Beschichtungszusammensetzung eignen sich 
insbesondere KoUoide von Au, Ag, Cu, Pt, Ir, Rh, Pd, Ru 
und Mischungen derselben sowie entsprechende Metallver- 
bindungs- und MctaUegierungskolloide Au, Ag und Cu sind 
als Metalle besonders bevorzugt. Diese KoUoide haben in 
der Regel einen Partikeldurchmesser von 1 bis 50 nm, ins- 
besondere 5 bis 20 nm. Werden Metallveibindungen, die un- 
ter reduziereaden Bedingungen Metallkolloide bilden, \er- 
wendet, werden diese in der Regel in komplexierter Form 
eingesetzt, wobei beispielsweise die unten beschriebenen 
Komplexbildner verwendet werden konnen. Die Menge an 
eingesetzter farbgebender Komponente ist abhangie von der 
gewUnschten Farbintensitat der Beschichtungen. Ublicher- 
weise liegen die Metalle der Komponente (B) in einer Kon- 
zentration von 0,01 bis 50 Atom-%, bezogen auf die Summe 
der Elementatome der Komponente (A) und der Metalla- 
tome der Komponente (B), vor. 

Geeignete Komplexbildner sind beispielsweise Halogeni- 
dionen (insbesondere Chloridionen) bzw. die entsprechen- 
den Halogenwasserstoffsauien, Monoamine. Di-, lYi-, Te- 
tra- und hohere Polyamine (beispielsweise 3-Aminopropyl- 
triethoxysilan (APTS), N-(2-Aminoethyl)-3-aminopropyl- 
trimethoxysilan (DIAMO), IViethylentetramin, Diethylen- 
triamin und Ethylendiamin), Thioverbindungen. Tfaiocyano- 
verbindungen, Zucker (z. B, Pentosen und Hexosen wie bei- 
spielsweise Glucose), p-Dicarbonylverbindungen wie bei- 
spielsweise Diketone (z. B. Acetylaceton) und Ketoester 
(z.B. Allylacetoacetat und Ethylacetoacetat), Etheralko- 
hole, Polyole (auch polymere wie z. B. Polyalkylenglykole), 
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Kronenether und Phosphorverbindungen. Diese Komplex- 
bildner konnen zumindest teilweise auch als Reduktionsmit- 
tel fur die Metallverbinduag eingesetzt werden. Bei >^rwea- 
dung eines Koxnplexbildners betrSgt das V^Sltnis von Me- 
s tallatomen zu vorfaandenen komplexioendoi Gruppierun- 
gen vorzugsweise 1 : 0,1 bis 1 : 500, insbesondere 1 : 1 bis 
1:200. 

Weitere fakultative Komponenten der erfindungsgemaB 
eingesetzten Beschichtungszusammensetzung sind insbe- 
10 sondere SUuren bzw. Basen (z. B. Ameisensauren, Essig- 
saure, Salzsaure und Salpetersaure, Ammoniak). die gege- 
benenfalls insbesondere zur Stabilisierung der fUr die ma- 
trixbildende Komponente eingesetzten Ausgangsmateria- 
lien verwendet werden, und organische oder anorganische 
IS Bindemittel wie z. B. Alkylhydroxycellulosen. Polyvinylal- 
kohol, Polyvinylpyrrolidon, Polyethylenglykole und Was- 
serglaslosungen. Als weitere fakultative ZusStze sind leicht 
fluchtige organische Losungsmittel wie z. B. Ether oder Al- 
kohole in geringen Mengen (beispielsweise bis zu 10 VoL- 
20 %, bezogen auf Wasser plus organisches Losungsmittel) zu 
nennen. Ganz allgemein bedeutet der oben verwendete Aus- 
druck "vorwiegend waBriges Medium", da6 das Medium 
mindestens 70, vorzugsweise mindestens 80 und insbeson-; 
dere mindestens 90 Vol.-% Wasser umfaBt. Besonders be- 
2S vorzugt wird ein Medium, das ausschlieBlich oder nahezu 
ausschlieBlich aus Wasser besteht. 

Wie bereits oben erwahnt, sind die Substrate fur das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren vorzugsweise Glassubstrate. Es 
konnen aber auch Substrate aus anderen Materialien, z. B. 
30 Metall und Keramiken, erfindungsgemaB beschichtet wer- 
den. Insbesondere im Falle von von Glas verschiedenra 
Substratmaterialien kann eine Vorbehandlung des Materials 
zwecks Verbesserung der Haftung der Beschichtung darauf 
von Vorteil sein. 
35 Die Beschichtungsldsung bzw. eine Mischung zweier Be- 
schichtungslosungen mit unterschiedlichen faibgebenden 
Komponenten (und gegebenenfalls auch unterschiedlichra 
matrixbildenden Komponenten) kann, nachdem gegebenen- 
falls die gewunschte Viskositat durch Zugabe oder Entfer- 
40 nen von LSsungsmittel (Wasser) eingestellt wurde. nach den 
ublichen (NaB-)Beschichtungsverfahren (z.B. Spruhen, 
Tauchen, Aufstreichen) auf das Substrat, z. B. einen Lam- 
penkolben, aufgebracht werden. Zur Anpassung der Benet- 
zungseigenschaften des Beschichtungsmaterials an das Sub- 
45 strat k6nnen gegebenenfalls die oben erw^nten organi- 
schen oder anoiganischen Bindemittel und/oder leicht fittch- 
tigen ox^anischen ZusStze in geringen Mengen zugefligt 
werden. 

Materialien fiir Glassubstrate sind z. B. Borosilikatglas 
50 oder Kieselglas. Diese Substrate konnen die unterschied- 
lichsten Geometrien aufweisen, wenngleich sich das erfin- 
dungsgemSfie Verfahren besonders fiir die Beschichtung 
von (Halogen)lampenkolben und Gasentladungslampen eig- 
net 

55 Nach erfolgter Beschichtung werden die Substrate im all- 
gemeinen bei Raumtemperatur oder erhGhter Temperatur 
(beispielsweise bei bis zu 100°C) geUrocknet. Daran schlieSt 
sich eine thermische Hartung (Verdichtung) der aufgebrach- 
ten Beschichtungen bei Ibmperaturen an. die ublicherweise 
60 von 450°C bis kurz unter den Erweichungspunkt des Sub- 
stratmaterials (bei Glas in der Regel bis zu 900^C) reichen. 
Die Verdichtung kann z. B. in einem Ofen (IVinnelofen), mit 
der Brennerflamme, durch IR-Strahlung oder Shnliche ge- 
eignete WSrmezufohrungstechniken erfolgen. 
65 Die erfindungsgemaB verwendete Beschichtungszusam- 
mensetzung kann thermisch zu riB&eien, transparenten, ho- 
mogenen Beschichtungen verdichtet werden. Die einge- 
brachten farbgebenden Komponenten kdnnen im Falle von 
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zu Metailkolloiden reduzierbaren Verbindungen als Kompo- 
nente (B) z. B. durch der Beschichtungszusammensetzung 
einverleibte Redulctionsmittel (aber z. B. auch durch eine re- 
duzieiende GasatmosphSie wShiend der thermischen Be- 
handlung) reduziert werden, behalten ifare Funktion (Licht- 5 
absorption) bei und ergeben intensiv gefarbte Schichten. Die 
Vbrdichtung bei hoher Temperatur (z. B, 450 bis 900°C) er- 
laubt die Herstellung von Beschichtungen mit hohem Glanz 
und hoher thermischer, mechanischer, chemischer und UV- 
Stabilitat auf Substraten. AuBerdem sind die Farbungen der- lo 
selben unabhangig von der Zusammensetzung des Substrats 
(z. B. Borosilikat, Kieselglas, usw,). 
Die folgenden Beispiele erlautem die Erfindung. 

Bdspiel 1 15 

Herstellung einer blauen Lampenbeschichtung (I) 

In 20g einer kolloidalen Ti02-Losung (TA-10, Nissan 
Chemical Industries, Ltd.) mit einem Gehalt von 10 Gew.-% 20 
1102 HN03saurer, waBriger Losung werden 1,024 g 
Gold(III)chIorid (AuQj x 3 H2O) gelost. Nach ISminiiti- 
gem Riihren ist das Sol beschichtungsfertig. Im T^uchbe- 
schichtungsverfahren werden Substrate (Lampenkolben) 
mit einer Ziehgeschwindigkeit von 2 mm/s aus dem Be- 25 
schichtungssol gezogen. Die Verdichtung der Schichten er- 
folgt bei 900°C fiir 60Minuten. Die Heizrate betragt 
60-100 K/h. £s lesultieren intensiv blau gefarbte Schichten. 

Herstellung einer blauen Lampenbeschichtung (II) 30 

In 20 g eine kolloidalen ZrO^-^osung (Zr02-Ac, The PQ- 
Corporation, Nyacol Products Inc.) mit einem Gehalt von 
20 Gew.-% Zr02 in essigsaurer, waBriger L6sung werden 
1,278 g Tetrachlorgoldsaure (HAUCI4 x 3 H2O) gelost 35 
Nach ISminiitigem Ruhren ist das Sol beschichtungsfatig. 
Im Tauchbeschichtungsverfahren WCTden die Substrate mit 
einer Ziehgeschwindigkeit von 2 mm/s aus dem Beschich- 
tungssol gezogen. Die Verdichtung der Schichten erfolgt bei 
900**C fur 60 Minuten. Die Heizrate betragt 60-100 K/h. Es 40 
resultieren intensiv blau gefarbte Schichten. 

Beispiel 2 

Herstellung einer lotvioletten Lampenbeschichtung 45 

In 2bg dner kolloidalen H02-L6sung (TA-10, Nissan 
Chemical Industries, Ltd.) mit einem Gehalt von 10 Gew.-% 
1102 in HN03saurer, waBriger Losung werden 0,442 g Sil- 
bemitrat (AgN03) gelost. Nach ISminutigem Ruhren ist das 50 
Sol beschichtungsfertig. Im Tauchbeschichtungsverfahren 
werden die Substrate mit einer Ziehgeschwindigkeit von 
2 mm/s aus dem Beschichtungssol gezogen. Die Verdich- 
tung der Schichten erfolgt bei 600®C fur 60 Minuten unter 
Formiergas (92 Vol.-% N2, 8 Vol.-% Hj). Die Heizrate be- 55 
tragt 60-l(X) K/h. Es resultieren intensiv rotviolett ge^bte 
Schichten. 

Beispiel 3 

60 

Herstellung einer gelben Lampenbeschichtung 

In 20g einer kolloidalen Ti02-L6sung (TA-10, Nissan 
Chemical Industries, Ltd.) mit einem Gehalt von 10 Gew.-% 
T1O2 in HN03saurer, waBriger Losung werden 0,442 g Sil- 65 
bemitrat gelost. 

Nach ISminutigem RQhren ist das Sol beschichtungsfer- 
tig. Im Tauchbeschichtungsverfahren werden die Substrate 
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mit einer Ziehgeschwindigkeit von 2 mm/s aus dem Be- 
schichtungssol gezpgen. Die Verdichtung der Schichten er- 
folgt bei 600**C fiir 60 Minuten unter Luft Die Heizrate be- 
trSgt 60-100 K/h. Es resultieren gelb gefSrbte Schichten. 

Beispiel 4 

Herstellung einer griinen Lampenbeschichtung 

In 20g einer kolloidalen Ti02-L5sung (TA-10, Nissan 
Chemical IndusUies, Ltd.) mit einem Gehalt von 10 Gew.-% 
T1O2 in HN03saurer. waBriger Losung werden nacheinan- 
der 0,628 g KupfemiUat (Cu(N03)2 x 3 H2O) und 0,468 g 
Glucose gelost. Nach ISminutigem Ruhren bei SO^ und 
nachfolgenden Abkuhlen auf Raumtemperatur ist das Sol 
beschichtungsfertig. Im Ikuchbeschichtungsverfahren wer- 
den die Substrate mit einer Ziehgeschwindigkeit von 
2 mm/s aus dem Beschichtungssol gezogen. Die Verdich- 
tung der Schichten erfolgt bei 600®C fiir 60 Minuten unter 
Forroiergas. Die Heizrate betragt 60-l(X) K/h. Es resultieren 
intensiv griin ge^rbte Schichten. 

Beispid S 

Herstellung einer roten Lampenbeschichtung 

In 12 g einer kolloidalen SiOz-Losung (VP-AC 4038, 
Bayer) mit einem Gehalt von 30 Gew.-% SiOj in ammoni- 
akalischer, waBriger Losung werden nacheinander 2,4 g N- 
(2-Aminoethyl-3-aminopropyl)-trimethoxysilan und 2 g 
Blei(I[)acetat (Pb(CTl3CCX))2) gelost. Zu dieser Losung 
fiigt man eine Losung von 1,4 g Gold-(III)chlbrid in 3 ml 
Wasser, welches zusatzlich mit 1 ml Diethylentriamin ver- 
setzt wurde. Nach IS min Riihren ist das Sol beschichtungs- 
fertig. Im Tauchbeschichtungsverfahren werden die Sub- 
strate mit einer Ziehgeschwindigkeit von 1 mm/s aus dem 
Beschichtungssol gezogen. Die Verdichtung der Schichten 
wird bei 600°C fiir 60 min durchgefiihrL Die Heizrate be- 
tragt 60-100 K/h. Es resultimn intensiv rot gefarbte 
Schichten. 

PatentansprUche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Substraten mit Hoch- 
temperatur- und UV-bestandigen, transparenten, faibi- 
gen Beschichtungen, dadarch gekennzdchnet, daB 

man ein Substrat mit einer Beschichtungszusammen- 
setzung versieht, die 

(A) mindestens ein Rement, das ein glasartiges, 
kristallines oder teilkristallines Oxid bilden karm, 
in Form einer Verbindung, die bei thermischer Be- 
handlung dieses Oxid liefem kann und in einem 
zumindest vorwiegend waBrigen Medium als Lo- 
sung Oder Sol vorliegt, als matrixbildende Kom- 
ponente; 

(B) mindestens ein Mitglied aus d^ Gruppe der 
Metall-, Metallveibindungs- und Metallegie- 
rungskolloide und der Metallverbindungen, die 
unter reduzierenden Bedingimgen Metallkolloide 
bilden konnen, als farbgebende Komponente 

enthait, und den resultierenden tlberzug thermisch un- 
ter Bildung des beschichteten Substrats hSrtet 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB das Element fiir die Komponente (A) aus Si, B, 
Al, Pb, Ge, Bi, Sb, As, P. Ti, Zr, Hf, V, Mo, W, Nb, Ik. 
Al, Zn, Sn, Ce und beliebigen Mischungen dieser Ele- 
mente ausgewahlt ist 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 



DE01 9645043 fftie:///C:/Documents%2Qa"^°/'^^^'='»''^fl^'^^'""^^'^ktop/DE01 9645043.cpc] 



Page 5 of 6 



DE 196 45 043 A 1 

7 8 



zeichnet, daB das Element fur die Koznponente (A) 
mindestens eines von Si, Ti und Zr umfaBt 

4. Verfahien oach iigendeinem der Anspruche 1 bis 3, 
daduich gekennzeichnet, daB die Komponente (A) zu- 
satzlich mindestens eine Verbindung eines matrixmo- 5 
difizierenden Elements enthalt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
net, dafi das matrixmodi&zierende Element aus Alkali- 
und Erdalkalimetailen ausgewahlt ist. 

6. Verfahren nach iigendeinem der Anspriiche 1 bis 5, lO 
dadurch gekennzeichnet, daB das zumindest vorwie- 
gend waBrige Medium von Komponente (A) minde- 
stens 70 und insbesondeie mindestens 90 Vol.-% Was- 
ser umfaBt 

7. Verfahien nach iigendeinem der AnsprUche 1 bis 5,- iS 
dadurch gekennzeichnet, daB das Metail fUr die Kom- 
ponente (B) aus Au, Ag, Cu, Pd, Pt, Ir, Rh, Ru und be- 
liebigen Mischungen davon ausgewMhlt ist 

8. Verfahren nach iigendeinem d^ Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Metalle der Kompo- 20 
nente (B) in einerKonzentration von 0,01 bis 50 Atom- 
%, bezogen auf die Summe der Elementatome der 
Komponente (A) und der Metallatome der Kompo- 
nente (B), vorliegen. 

9. Verfahren nach iigendeinem der Anspruche 1 bis 8, 25 
dadurch gekennzeichnet, daB die Metallverbindungen 
fur die Komponente (B) zumindest teiiweise in kom- 
plexierter Form vorliegen. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
net, dafi das Verhaltnis Metallatome zu voiiiandenen 30 
komplexiarenden Gruppierungen 1 : 0,1 bis 1 : 500 be- 
tragt 

11. Verfahren nach iigendeinem der AnsprQche 1 bis 

10, daduich gekennzeichnet, daB die Beschichtungszu- 
sammensetzung weiter mindestens ein Mitglied aus der 35 
Gruppe der Saurcn bzw. Basen, Reduktionsmittel fiir 
die Metailverbindung von Komponente (B), anorgani- 
schen und organischen Bindemittel und ocganischen 
Losungsmittel enthalt 

12. Verfahren nach iigendeinem der Anspriiche 1 bis 40 

11, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei dem Sub- 
strat um ein GLassubstrat handelt. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Glassubstrat aus Lampenkolben, Ha- 
logenlampen, GasentladungsiGhren und Vorsatzfiltem 45 
ausgewahlt ist 

14. Mit einer Hochtemperatur* und UV-best^digen, 
transparenten, farbigen Beschichtung veisehene Sub- 
strate, insbesondere Glassubstrate, erhaltlich nach dem 
Verfahren gemaB iigendeinem der Anspriiche 1 bis 13. 50 

15. Beschichtungszusammensetzung zur Herstellung 
von Hochtemperatur- und UV-bestandigen, transparen- 
ten, farbigen Beschichtungen auf Substralen, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie umfaBt: 

(A) mindestens ein Element, das ein glasartiges, 55 
kristallines oder teilkristallines Oxid bilden kann, 

in Form einer Verbindung, die bei thermischer Be- 
handlung dieses Oxid liefem kann und in einem 
zumindest vorwiegend waBrigen Medium als L5- 
sung oder Sol vorliegt, als matrixbildende Kom- 60 
. ponente; 

(B) mindestens ein Mitglied aus der Gruppe der 
Metall-, Metallveibinduhgs- und Metallegie^ 
rungskolloide und der Metallverbindungen, die 
unter reduzierenden Bedingungen MetallkoUoide 65 
bilden konnen, als faibgebende Kon^)onente. 

16. Verwendung einer wie in den AnsprQchen 1 bis 11 
deiinierten Beschichtungszusammensetzung zur Her- 



stellung Hochtemperatur- und UV-bestandiger, trans- 
parenter,.farbiger Beschichtungen auf Substraten, vor- 
zugsweise Glassubstraten, die wahrend ihres Ge- 
brauchs hohen Temperaturen ausgesetzt werden, insbe- 
sondere auf Lampenkolben und Gasendadungsrohren. 
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